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® Verfahren und Vorrichtung zur Herstellung von Elastanfaden aus Recyclingmaterial 

@ Es wird ein Verfahren und eine Vorrichtung zur Herstel- 
lung von Elastanfaden aus Spinnlosungen nach einem 
Trocken- oder NaBspinnprozefc beschrieben unter Ver- 
wendung von Elastan-Recyclingmaterial, welches gege- 
benenfalls durch Beimischung von Frischlosungen von 
Elastanmaterial in beliebigen Verhaltnissen erganzt wer- 
den kann. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine Vorrichtung zur Herstellung von Elastanfaden aus Spinnlosungen nach 
einem Trocken- cxler NaBspinnprozeB unter Verwendung von Elastan-Recyclingmaterial, welches gegebenenfalls durch 
5 Beimischung von Frischlosungen von Elastanmaterial in beliebigen Verhaltnissen, erganzt werden kann. 

Elastanfaden werden derzeit hauptsachlich nach zwei grundsatzlich verschiedenen Verfahren produziert, dem Trok- 
kenspinnverfahren und dem Nafispinnverfahren. Beim Trockenspinnverfahren wird das Spinnlosungsmittel einer Polyu- 
rethanlosung, typischerweise in Dimethylacetamid, durch heifies Gas im Spinnschacht und Heizung des Spinnschachtes 
aus den in den Spinnschacht gesponnenen Faden entfernt. Beim NaBspinnprozeB zur Herstellung von Elastanfaden wird 
to die zu verspinnende Elastanlosung in der Regel nach einer Entgasung vorfiltriert und in einem Spinnkessel iiberfuhrL 
AnschlieBend erfolgt eine Filtration der Polymerlosung und nach evtl. weiterer Zugabe von Additiven wird die Spinnlo- 
sung mittels Dosierpumpen den Spinndiisen zugefiihrt. Dieser Verfahrensablauf wird beispielsweise von F Foume in 
Chemiefasern/rextilindustrie 44/96. Jahrgang, Juni 1994, Seite 365, oder in US-A-3 526 689 beschrieben. 

Unter Elastanlosung en versteht man Losungen von Polyurethanen oder Polyurethanharnstoffen, die ubiicherweise 
15 segmentiert aus Hart- und Weichsegmenten aufgebaut sind, in geeigneten Losung smitteln wie Dimethylacetamid oder 
Dimethylformamid. Als Weichsegmente werden gewohnlich Polyester- oder Polyetherdiolen je nach Verwendungs- 
zweck in die Polyurethan(hamstoff)e eingebaut. 

Im allgemeinen werden zur Herstellung von Elastanfaden frische Spinnlosungen verwendet, die nach verschiedenen 
Loseverfahren hergestellt werden. Ein gangiges Loseverfahren wird z. B. in der Schrift US-A-3 428 711 beschrieben. 
20 Demgegenuber verbesserte Loseverfahren sind mit den Offenlegungsschriften DE 43 27 805 und DE 42 22 772 Al be- 
kannt geworden. Wahrend man im Falle der DE 43 27 805 von einem Strom fliissiger Reaktionsstoffe ausgeht, die in ei- 
nem Resonanz-Mikrowellenhohlraum zur Erzeugung einer Elastanlosung erwarmt werden, wird in der DE 42 22 772 ein 
Verfahren zur Herstellung viskositatsstabiler, gelarmerElastan-Spinnlosungen unter Verwendung eines speziellen mehr- 
stufigen Dusenreaktors beschrieben. Eine schematische Darstellung der komplexen Herstellverfahren wird in Chemiefa- 
25 sern/Textilindustrie 44/96, Jahrgang Juni 1994 auf Seite 393 in Abb. 3, wiedergegeben. 

Loseverfahren fur Elastanmaterial, die den Einsatz von reinem recyclierten Material, d. h. z. B. von bereits verspon- 
nenem Elastanfadenmaterial; beschreiben, sind bisher nur fur eine ganz spezielle Polymerzusammensetzung bekannt. 

Nach der kanadischen Patentschrift CA-771086 lassen sich Spandexgarne, die aus Metaxylylendiamin, einem Poly- 
glykol und einem Diisocyanat hergestellt sind, mit einem Losungsmittel auflosen, filtrieren und wiederum zu Elastanfa- 
30 den durch das Trockenspinnen aus Diisen verarbeiten. Die Game miissen eine lineare Polymers truktur aufweisen, damit 
man sie auflosen kann. Im allgemeinen weisen herkommliche Elastangarne jedoch vernetzte Strukturen mit einem Netz- 
werk in Form von Biuret- und Allophanat-Verknupfungen auf und lassen sich somit nicht ohne weiteres in Losung brin- 
gen. 

In einem weiteren bekannt gewordenen Verfahren werden nach der japanischen Offenlegungsschrift JP 56122836 Ela- 

35 stanfeststoffe mit Chloracetaldehyd und einer starken Saure wie z. B. Schwefelsaure in Isopropylalkohol gelost und die 
entstandenen Losungen zur Herstellung von Syntheseleder weiterverwendet. Eine Verwendung fur Elastanfaden ist nicht 
beschrieben. Die Schrift DD- 1439 16 beschreibt die Herstellung von Polyurethan-ZPolyharnstoffiosungen durch Zugabe 
von recyciierter Polyurethanlosung wahrend der Kettenverlangerungsreaktion. Derartige Losungen sind jedoch nicht zur 
Herstellung von Elastanfasern, sondern auch nur fur die Syntheselederproduktion geeignet. Neben diesen Methoden der 

40 werkstofflichen Verwertung, das sogenannte Material- Recycling, sind auch Methoden zur rohstoffiichen Wiederverwer- 
tung, das sogenannte Chemische-Recycling, bekannt geworden (vergl. E. Weigand: Plastverarbeiter 1995 46 (2) Seite 
88-92). Beim Chemischen Recycling wird das Polyurethan-Material beispielsweise durch Hydrolyse mit HeiBdampf un- 
ter Druck in Diarnin und Polyetherpolyol zuruckverwandelt. Weitere Umwandlungsmoglichkeiten von Polyurethanen 
ergeben sich durch Hydrierung, Pyrolyse oder Hochtemperatur- Vergasung. 

45 Der Grund, weshalb bisher kein Recyclingverfahren fur normale Elastanabfalle, z. B. aus der Garnproduktion, gefun- 
den wurde, liegt in der Tatsache begriindet, daB bei alien Loseverfahren hohe Losetemperaturen in der Regel uber 100°C, 
angewendet werden miissen, um die Elastanabfalle in Losung zu bringen. Bei derartigen Temperaturen steigt die Visko- 
sitat der Losung jedoch so stark an, daB keine Weiterverarbeitung erfolgen kann. 

Da bei jeder Elastanproduktion Abfalle in Form von Restfasern, z. B. bei Storungen im Produktionsabiauf, beim Um- 

50 spinnen auf andere Typen und Titer oder durch Fehlchargen entstehen und das Polymermaterial einen hohen RohstofF- 
preis hat, der in der Regel uber 5,00 DM/kg Polymer liegt, ist es aus okonomischer Sicht sehr interessant, die Elastanab- 
falle wiederzuverwenden. Die Beseitigung der Faserab falle (sei es durch Deponie-Einlagerung oder Verbrennung) ist 
ebenfalls sehr kostenintensiv, so daB auch aus okologischen Gesichtspunkten die Bereitstellung eines Verfahrens, wel- 
ches die Weiterverarbeitung der Elastanabfalle ermoglicht, sehr aktuell ist. 

55 Die Aufgabe wird durch ein Verfahren und eine Vorrichtung zur Herstellung von Elastanfaden aus Spinnlosungen 
nach einem Trocken- oder NaBspinnprozeB unter Verwendung von Elastanrecyclingmaterial gelost, welches gegebenen- 
falls durch Zumischung von frischen Elastanspinnlosungen in beliebigem Gewichtsverhaltnis erfolgen kann, indem man 
den Losungen sekundares aliphatisches Amin, vorzugsweise Diethylamin zugibt. 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung von Elastanfaden nach dem Trockenspinnverfahren oder 

60 Nafispinnverfahren unter Verwendung von Spinnlosungen aus Elastan-Recyclingmaterial, gegebenenfalls unter Zusatz 
von Elastan-Frischlosung, dadurch gekennzeichnet, daB man 

a) die Abfalle von Elastanmaterial, insbesondere von Elastanfaden zerkleinert, insbesondere auf eine Schnittlange 
von mindcstcns 0,1 mm, bevorzugt auf cine Schnittlange von mindestens 1 mm, bcsonders bevorzugt auf eine 

65 Schnittlange von 2 bis 10 mm, ganz besonders bevorzugt auf eine Schnittlange von 3 bis 5 mm, 

b) das zerkleinerte Elastanmaterial in das Spinnlosungsmittel und 0,1-2% Gewichtsprozent, bezogen auf den Ge- 
halt an ElastanfesLstoff eines sekundaren, aliphatischen Amins eintragt, 

c) das Gemisch aus zerkleinertem Elastanmaterial, Spinnlosungsmittel und sekundaren, aliphatischen Amin bei ei- 
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ner Temperatur von 6O-150°C unter Homogenisieren erhitzt, 
d) die entstandene homogene Elastanspinnlosung vorflitriert 

f) gegebenen falls bei Zusatz von Elastan-Frischlosung die Elastanspinnlosung mit einer Elastan-Frischlosung vor- 
zugsweise gleicher Feststoftkonzentration in beliebigem Mischungsverhaltnis bei 70-140°C vermischt und nacher- 
hitzt, 5 

g) die entstandene Spinnlosung auf eine Temperatur von hochstens 70°C, vorzugsweise von 50 bis 70°C abkiihlt 
und nochmals filtriert, 

h) die fertige Spinnlosung gegebenenfalls nachvermischt, z.B. durch Verruhren, entgast und anscblieBend nach 
dem Trockenspinnverfahren oder dem NaBspinnverfahren zu Elastanfaden verspinnt. 

10 

Vorzugsweise bestehen die Elastanab falle sowohl aus Elastanen auf Polyether- als auch auf Polyesterbasis oder Abfal- 
len von gemischt polyether- und polyesterhaltigen Elastanen in beliebigem Mischungsverhaltnis. 

Als sekundares aliphatisches Amin wird insbesondere Diethylamin (DBA) in einer Menge von vorzugsweise 0,3 bis 
1 Gew-%, insbesondere bevorzugt von 0,5 bis 0,8 Gew-%, bezogen auf Elastanfeststoff, verwendet. 

Die Konzentration der fertigen Spinnlosung betragt im Schritt h) von 22 bis 45 Gew.-%, vorzugsweise von 30 bis 15 
40Gew.-%. 

Bevorzugt wird als Spinnlosungsmittel Dimethylacetamid verwendet. 

Im Falle einer gemischten Spinnlosung wird die Elastanspinnlosung mit einer Elastan-Frischlosung im Schritt 0 uber 
einen Zeitraum von 5 bis 60 Minuten vermischt. 

Die gesamte Mischzeit in den Stufen b) und c) betragt vorteilhafterweise zusammen mindestens 10 Minuten, vorzugs- 20 
weise von 60 bis 150 Minuten, besonders bevorzugt von 90-120 Minuten. 

Die Losetemperatur in der Stufe c) betragt gunstigerweise von 80 bis 120°C. 

Im Falle eines Einsatzes einer Mischung von Elastanab fallldsung und Elastanfrischiosung wird besonders vorteilhaft 
das sekundare Amin, insbesondere Diethylamin, zur Elastan-Frischlosung, anstelle im Schritt b) im Schritt f) in Form ei- 
nes Stammansatzes aus sekundarem Amin und Elastanfrischiosung zugegeben. 25 

Die Recycling-Spinnlosung und die Frischlosung werden bevorzugt uber einen statischen Mischer, vorzugsweise bei 
70-140°C, insbesondere bei 100-1 20°C, innerhalb 5 bis 30 Minuten vermischt und die Spinnlosung anschlieBend auf 
50-70°C abgekuhlt. 

Der Feststoffgehalt der Recycling-Spinnlosung im Verhaltnis zum Feststoffgehalt der Gesamtspinnlosung aus Recyc- 
ling-Spinnlosung und Elastanfrischiosung betragt bevorzugt mindestens 10 Gew.-%, bevorzugt mindestens 20 Gew.-%. 30 

Die Verspinnung der Spinnlosungen nach dem NaBspinnverfahren erfolgt effektiver insbesondere aus Spinndusen mit 
einem Dusenlochdurchmesser von 0,10-0,3 mm, vorzugsweise von 0,1-0,2 mm. 

Das Elastanmaterial im Schritt a) wird bevorzugt portionsweise, insbesondere uber eine Dosierwageeinrichtung, be- 
vorzugt in einem Rhythmus von 1-10 kg/Minute besonders vorzugsweise von 3-5 kg/Minute, in die durch einen Riihr- 
dispergierer verursachte Ruhrtrombe in dem vorgelegten Spinnlosungsmittel zugegeben. 35 

Gegenstand der Erfindung sind auch Elastanfaden, erhalten aus dem erfindungsgemaBen Verfahren, insbesondere mit 
einem Titer bis 10 000 dtex, wobei ihre Fadenfestigkeit 0,5-0,95 cN/dtex, vorzugsweise 0,7-0,9 cN/dtex und ihre ReiB- 
dehnung von 500 bis 750%, vorzugsweise 550 bis 700% betragt. 

Gegenstand der Erfindung ist ferner eine Vorrichtung zur Durchfuhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens bestehend 
wenigstens aus einem beheizbaren Mischbehalter mit FeststofFeinlaB, einem Ruhrer und einem Dispergieraggregat, aus 40 
einer dem Mischbehalter nachgeschalteten Mischzone mit statischen Mischelementen, aus einer Abkuhlzone mit Misch- 
elementen und aus einer Filtereinheit zum Nachfiltem der fertigen Elastanspinnlosung. 

Das Dispergieraggregat besteht insbesondere aus wenigstens einem, insbesondere zwei Ruhrdispergierern. 

Die Ruhrdispergierer sind bevorzugt mit Schneckensegment-Werkzeugen ausgestattet. 

Die Schneckensegment-Werkzeuge sind insbesondere ausgewahlt aus der Reihe Sogmesser, Stegringe, Knetwendel 45 
und Mehrstromwerkzeuge. 

Der Ruhrer des Mischbehalters ist vorzugsweise ein Ankerruhrer und der Mischbehalter ist mit einer zusatzlichen Ab- 
streifvorrichtung fur die Einbauten des Riihrers versehen. 

Es wurde uberraschenderweise gefunden, daB die Zerkleinerung von Elastan-Spulenmaterial und Gewolle aus den 
Spinnschachten zu kurzschnittigen Fasern von insbesondere ca. 3-5 mm Schnittlange in einer Schneidemuhle mit geeig- 50 
neten Werkzeugbesatz, keinerlei Schwierigkeiten bereitet. Diese kurzschnittigen Fasem, die eine Dichte von ca. 
0,2 g/cm 3 aufweisen, lassen sich uber Wendeln und Schnecken einwandfrei ohne Anbackungen und Verklumpungen, 
z. B. aus einem Silo in den Mischbehalter, der zur Herstellung der Spinnlosung dient, fordern. 

Zur Herstellung von geeigneten Spinnlosungen aus Faserabfallmaterial sind spezielle Mi sch aggregate besonders hilf- 
reich. Wie Versuche in einem Einwellenruhrkessel mit verschiedenen Ruhrerbesatzen zeigten, konnte infolge sehr langer 55 
Lose- und Mischzeiten und sehr hoher spezifischer Antriebsleistungen aufgrund hoher Viskositat des Mischgutes, keine 
zufriedenstellende Ergebnisse erzielt werden. Wie sich ferner zeigte, laBt sich im Ruhrkessel mit vorgelegtem Spinnlo- 
sungsmittel (DMAC) mit steigender Zugabe von kurzschnittigen Elastanfaserab fallen die Viskositat nur dann beherr- 
schen und abbauen, wenn man sekundare, aliphatische Amine, wie beispieisweise Diethylamin (DEA) in den oben be- 
schriebenen Mengen von 0,5 Gew.-% DEA bezogen auf Elastanfeststoff, der Spinnlosung zusetzt. Ohne den Zusatz von 60 
sekundiiren, aliphatischen Aminen crhalt man beim Losen, Riihren und Erwarmen Spinnlosungen, deren \^skositat 
schnell ansteigt. Derartige Spinnlosungen lassen sich technisch nicht rnehr beherrschen. Diese Spinnlosungen sind so 
hochviskos; daB sie zur Gelierung neigen und aufgrund der hohen notwendigen Driicke auch nicht mehr forderbar sind. 
Durch Erwarmung der z. B. Dicthylamin-haltigen Spinnlosungen auf eine Temperatur bis zu 150°C lassen sich dann in 
Abhangigkeit von der Kontaktzeit die fur den SpinnprozeB erforderliche Viskositat einstellen. Die Einstellung der Vis- 65 
kositat von hochkonzentrierten Elastanlosungen durch Reaktion der Losung mit sekundiiren aliphatischen Aminen zur 
Erzeugung von Spinnlosungen fur das Trocken- oder NaBspinnen von Elastanfasern war bereits in der DE 44 46 339 be- 
schrieben worden. Uberraschenderweise konnen sekundare Amine nunrnehr auch zur direkten Aufarbeitung von Elasta- 
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naltmaterial benutzt werden. 

Wie bereits vorher erwahnt, sind Einwellenriihrkessel mit verschiedenen Ruhrerbesatzen auch unter Verwendung von 
sekundaren aliphatischen Aminen zum Spinnlosungsmittel alleine nicht ausreichend, urn aus Elastanfaserabfallen geeig- 
nete Spinnlosungen herzustellen. Es kommt darin iramer wieder zu Anbackungen am Ruhrerkesselrand, zu \ferklumpun- 
5 gen innerhalb des Ruhrkessels. Mit anderen Worten gesagt, man erhalt trotz des Aminzusatzes inhomogene Spinnlosun- 
gen, die sich nicht einwandfrei zu Faden verspinnen lassen. 

Es wurde unerwarteterweise gefunden, daB man diese Probleme losen kann, wenn man von Mischbehaltern bestimm- 
ter Eigenschaften zur Herstellung der Spinnlosungen ausgeht. 

Als ganz besonders geeignete Misch- und Dispergiermaschine hat sich ein Aggregat erwiesen, welches mit Doppel- 
10 mantel zur Heizung und Kiihlung mit mindestens einer, vorzugsweise zwei Mischwellen mit Dissolvern sowie einer 
Misch welle mit Ankerriihrer (vergl. Fig. T) ausgeriistet ist. Die Mischwellen sind vorteilhafterweise mit Schneckenseg- 
ment-Werkzeugen, wie beispielsweise Sogmesser, Stegringen, Knetwendeln oder Mehrstromwerkzeugen bcsetzt. Um 
Polymer- Anbackungen an die produktberiihrte Kesselinnenwand zu vermeiden, wird der Ankerriihrer bevorzugt mit fe- 
dernd gelagerten Abstreifsegmenten bestiickt. 
15 Mit einer derartigen Misch- und Dispergiermaschine gelingt es durch Vorlage von Spinnlosungsmittel (insbesondere 
Dimethylacetarnid) und sekundarem aliphatischen Amin durch Zugabe von kurzschnittigen Faserabfallen Elastanspinn- 
losungen mit Feststoffgehalten bis zu 40 Gew.-% herzustellen, die sich anschlieBend einwandfrei zu Elastanfasern mit 
guten Fadeneigenschaften verspinnen lassen. 

Es hat sich als vorteilhaft erwiesen, die Zugabe der Faserabfalle im zeitlich gleichen Rhythmus uber eine Dosierwa- 
20 geeinrichtung zuzugeben, um einen homogenen LoseprozeB zu erreichen. 

Ferner hat sich herausgestellt, daB es besonders gunstig ist, die kurzschnittigen Faserabfalle moglichst in Nahe der 
durch die Mischwellen entstehenden Flussigkeitstromben einzutragen, um eine gute Benetzung und Auflosung der Fa- 
sern zu erzielen. 

Der beschriebene LoseprozeB ist zur Herstellung von Spinnlosungen, die sich sowohl nach dem Trocken- als auch 
25 dem NaBspinnverfahren zu Elastanfaden verspinnen lassen, geeignet. Die gewunschte Spinnviskositat, die beim Trok- 

kenspinnverfahren deutlich hoher liegt als bei einem NaBspinnprozeB, laBt sich iiber den Amingehalt, die Temperatur der 

Losung und die Verweilzeit im Erhitzer beliebig einstellen (vergl. Fig. 2 und 3). 

Neben Spinnlosungen aus reinem Recyclingmaterial lassen sich auch wie oben beschrieben Mischungen mit frisch 

hergestellten Elastan spinnlosungen in beliebigem Misch ungsverhaltn is herstellen. 
30 Auch die Art der Spinnlosung, ob es sich beispielsweise um Spinnlosungen die durch Auflosung von polyester- oder 

polyetherhaltigem Fasermaterial, oder auch um deren Mischungen in beliebigen Zusammensetzungen handelt, spielt da- 

bei keine Rolle (vergl. Tabelle I). In alien Fallen lassen sich aus derartigen Spinnlosungen Elastanfaden mit guten Faden- 

qualitaten erzeugen. 

Das Elaslanaltmaterial (z. B. Fasern oderGewolle) kann bis zu 15 Gew.-% ublicher Faserpraparationsmittel enthalten, 
35 insbesondere mineralische Oie oder Ole auf Polyalkylsiloxanbasis, z. B. Polydimethylsiloxan PDMS und/oder ethox- 
yliertes PDMS oder Metallsalze von Fettsauren (z. B. Mg-Stearat) oder Hydrotalcite allein oder in beliebiger Mischung. 

Fur einen kontinuierlichen Betrieb ist besonders das Verfahren, welches Mischungen aus Frischlosungen und Recyc- 
lingmaterial verwendet, geeignet. Der Einsatz von reinen Recyclinglosungen bietet sich besonders flir einen Chargenbe- 
trieb an. 

40 Mit den beschriebenen Vorrichtungen und Lose verfahren lassen sich Elastanspinnlosungen mit einem Feststoffgehalt 
bis zu 40 Gew.-% bequem herstellen (vergl. Beispiel 11, Tabelle I). 

Beim erfindungsgemaBen Recyclingverfahren spielt neben der Herstellung der Spinnlosung auch die Spinnlosungs- 
qualitat eine entscheidende Rolle. Gute Spinnlosungsqualitaten fuhren zu gut filtrierbaren Spinnlosungen ohne raschen 
Druckaufbau in den Filteraggregaten und zu langen Diisenstandzeiten und somit zu hohen Produktausbeuten. 

45 Es wurde gefunden, daB man das vorgeschlagene Loseverfahren besonders vorteilhaft mit einem NaBspinnprozeB un- 
ter Verwendung von Spinndiisen mit Dusenlochdurchinessem von 0,10-0,3 mm, insbesondere mit 0,1-0,2 mm kombi- 
nieren kann, um lange Dusenlaufzeiten zu realisieren. Bei feineren Diisenlochdurchmessern, beispielsweise kleiner als 
0,10 mm findet gegebenenfalls ein erheblich hoherer Druckaufbau der Spinnlosungen vor der Duse statt, was zu deutlich 
kurzeren Diisenstandzeiten fuhrt. Dusenlochdurchmesser groBer 0,3 mm haben extrem niedrige Spritzgeschwindigkei- 

50 ten (kleiner 5) und fuhren unter Umstanden zu sehr hohen Spinnverziigen (groBer 50), was zu instabilen Spinnprozessen 
und Fadenabrissen beim Fixieren fuhrt. 

Die Auspritzgeschwindigkeit (S) ergibt sich dabei zu: 

4 • F (m/min) 

55 S= 

Z-d 2 -7C- 100 

F = Fdrdermenge (ccm/min) 
Z = Anzahl der Diisenlocher 
60 d = Dusenlochdurchmesser (cm) 

Die folgendcn Beispiele in Verbindung mit den Fig. 1-3 dienen der nahcren Eriauterung der Erfindung. A lie Prozenl- 
angaben beziehen sich, wenn nicht anders vermerkt, auf das Gewicht. 

Fig. 1 zeigt den Aufbau einer Vorrichtung zur Herstellung der Elastanlosung aus Fasernabfall. 

Fig. 2 zeigt die zeitliche Abnahmc der Viskositat einer Spinnlosung nach Beispiel 1 bei verschiedenen Bchandlungs- 
65 temperaturen. 

Fig. 3 zeigt die zeitliche Abnahme der Viskositat verschiedener Spinnlosungen aus Recyclingmaterial. 
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Beispiele 
Beispiel 1 

a) Hersteilung einer Spinnlosung aus Recyclingmaterial 5 

In einem 600 Liter Mischbehalter 1 (vergl. Fig. I) wurden 280 kg Dimethylacetamid (DMAC) und 600 g Diethylamin 
(DEA) uber eine Zufuhrofrnung 2 eingefiillt. Beide Hussigkeiten wurden bei Raumtemperatur mittels eines Ankerriih- 
rers 3 geriihrt und vermischt. Anschliefiend wurde der Dissolver 4 (Dispergieraggregat), der mit Schneckensegment- 
werkzeugen 5, bestehend aus Sogmesser, Dissolverscheiben und Knetwendei, bestuckt ist, in Gang gesetzt. Die Mantel- 10 
beheizung des Mischbehalters 1 war auf 80°C eingestellt. Dann wurde wechselweise in Portionen zu 4 kg/Minute auf 
3-5 mm Schnittlange zerkleinertes Elastanfasermaterial, von Restspulen stammend, uber eine Waage (nicht gezeichnet) 
mit Wendelfbrderung durch den Befullstutzen 6 in den Mischbehalter 1 eingefiillt. Das Elastanfasermaterial bestand aus 
60 kg Elastanfasermaterial mit Polyether (PET) als Weichsegmentkomponente und aus 60 kg Elastanfasermaterial mit 
Polyester (PES) als Weichsegmentkomponente, welches wie oben erwahnt; wechselweise iiber eine Waage eingetragen 15 
wurde. Die Feststoffkonzentration betrug 30 Gewichtsprozent und der Anteil an Diethylamin (DEA) lag bei 0,5 Gew.-%, 
bezogen auf Elastanfeststoff. 

Die portionsweise Zugabe des zerkleinerten Elastanfasermaterials wurde so vorgenommen, daB das Material in die 
durch den Dissolver 4, 5 entstehende Ruhrtrombe eingebracht wurde. Der Dissolver 4, 5 wurde mit 700 Umdrehungen 
pro Minute gestartet und nach Beendigung der Fasereintragung nach ca. 30 Minuten, noch ca. 85 Minuten lang, mit 1500 20 
Umdrehungen pro Minute weiterbetrieben. Die gesamte Ruhrzeit betrug somit ca. 115 Minuten. 

Die Temperatur der Mischung stieg dabei durch die eingebrachte Ruhrenergie auf ca. 110°C an. Die Viskositat der ent- 
standenen Spinnlosung, gemessen bei 50°C, betrug nach 60 Minuten Ruhrzeit 146 Pa • s und nach AbschluB der Behand- 
lungszeit 48 Pa • s. Die Spinnlosung wurde anschliefiend uber einen Knotenfanger 13 geleitet und mit der Spinnlosung b) 
zusammen einem beheizten, statischen Mischer 7 (vergl. Fig. 1) zugefuhrt. 25 

b) Hersteilung der Spinnlosung aus Frischlosung mit geeigneter Nafispinn viskositat und Vermischung mit Spinnlosung 

a) 

Eine 30 gew.%ige Elastanspinnlosung, die entsprechend Beispiel 2 aus der Schrift DE-A-42 22 772 hergestellt wurde 30 
und eine Spinnviskositat von 138 Pa ■ s, gemessen bei 50°C aufwies, wurde im Ruhrkessel 8 (vergl. Abb. I) eingefiillt. 
(Der Inhalt der DE-A-42 22 772 wird als Offenbarung mit in diese Anmeldung aufgenommen). Die Spinnlosung wurde 
im Seitenstrom mit einem diethylamirihaltigen Stammansatz aus einem zweiten Ruhrkessel 9 iiber eine Zahnradpumpe 
10 versetzt und anschliefiend mit der Spinnlosung a) iiber eine weitere Zahnradpumpe im Verhaltnis 1 : 1 uber einen be- 
heizten, statischen Mischer 7 gefordert und vermischt. Der statische Mischer 7, der mit Mischelementen ausgelegt ist, 35 
wurde auf 120°C erhitzt. Die Verweilzeit im Mischer betrug ca. 15 Minuten. Im Seitenstrom wurde soviel DEA-haltiger 
Stammansatz zudosiert, dafi die Spinnlosung b) vor dem Mischer und vor Vereinigung mit der Spinnlosung a) einen 
DEA-Gehalt von 0,5 Gew.-%, bezogen auf den Elastanfeststoff, hatte. Der Stammansatz in Ruhrkessel 9 wurde aus 
20 kg 30 gew.-%iger Elastanspinnlosung, wie oben beschrieben, durch Zugabe von 4.800 g Diethylamin (DEA) unter 30 
Minuten Ruhren bei 40°C hergestellt. Die vereinigten Spinnlosungen aus a) und b) wurden nach Durchgang und Behand- 40 
lung im Mischer 7 anschliefiend im zweiten Mischer 11 auf 70°C abgekuhlt iiber eine Filterpresse 12 filtriert und in ei- 
nem Spinnkessel mit Ruhrer (nicht abgebildet) umgepumpt. Die vereinigte Elastanspinnlosung, welche aus 50% Frisch- 
losung (Spinnlosung b) bestand, war optisch homogen und enthielt weder grofiere Gelteilchen noch Reste von unaufge- 
lostem Fasermaterial. Die Spinnviskositat der Losung, gemessen bei 50°C, lag bei 18 Pa • s. 

45 

c) Hersteilung von Elastanfaden 

Die Spinnlosung aus dem Spinnkessel wurde direkt vier 172-Lochdiisen mit 0,2 mm Bohrungsdurchmesser, die in ein 
22% DMAC-haltiges Wasserfallbad tauchten, zugefuhrt. Die dabei gebildeten Filamente wurden mit 80 m/min abgezo- 
gen, koalesziert, gewaschen, fixiert, prapariert und auf einem Wickler mit 125 m/min aufgespult. Die erhaltenen Faden 50 
vom Einzeltiter 751 dtex hatten eine Fadenfestigkeit von 0,95 cN/dtex und eine Reifidehnung von 633%. 

In Fig. 2 ist die Abnahme der Viskositat fur die in Beispiel 1 beschriebene Zusammensetzung der Spinnlosung bei drei 
verschiedenen Behandlungstemperaturen in Abhangigkeit von der Behandlungsdauer im Mischbehalter 1 (vergl. Fig. 1) 
wiedergegeben. Wie man den Kurven entnehmen kann, lafit sich die Viskositat in weiten Bereichen einstellen. In Fig. 3 
ist die Abnahme der Viskositat fur 30 gew.-%ige Spinnlosungen aus Recyclingmaterial verschiedener Zusammensetzun- 55 
gen in Abhangigkeit von der Behandlungsdauer dargestellt. Wie aus den Kurven hervorgeht, erhalt man aus Recyclings- 
pinnlosungen mit reinem Elastanfasermaterial auf Polyetherbasis (PET) die Spinnlosung mit der niedrigsten Viskositat 
und aus Recyclingspinnlosungen aus Elastanfasermaterial mit Polyether (PET) und Polyester (PES) im Mischverhaltnis 
1 : 1, die Spinnlosung mit der hochsten Viskositat bei gleicher Behandlungsdauer im Mischbehalter 1 unter den seiben 
Ruhrbedingungen des Dissolvers 4, 5 und bei ca. 110°C Mischungstemperatur. 60 

Beispiel 2 

a) Hersteilung einer Spinnlosung aus reinem Recyclingmaterial 

65 

In einem 600 Liter Mischbehalter 1 (vergl. Fig. 1) wurden 280 kg DMAC und 600 g DEA uber die Zufuhroffnung 2 
eingefiillt. Beide Flussigkeiten wurden durch Ruhren bei Raumtemperatur vermischt. Anschliefiend wurde der Dissolver 
4, der mit Schneckensegmentwerkzeugen 5 bestuckt ist, mit 700 Umdrehungen pro Minute gestartet. Die Mantelbehei- 
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zung des Mischbehalters 1 wurde auf ca. 80°C eingestellt. Dann wurde in Portionen zu 4 kg/Minute auf 3-5 mm Schnitt- 
lange zerkleinertes Elastanfasermaterial, von Restspulen stammend, iiber eine Waage mit Wendelforderung durch den 
Befiillstutzen 6 in den Mischbehalter 1 eingefullt. Das Elastanfasermaterial bestand aus 120 kg Faserschnittverbanden 
mit Polyether (PET) als Weichsegmentkomponente im Elastan. Die Feststoffkonzentration betrug wiederum 30 Gew.-% 
5 und der Anteil an DEA lag bei 0,5 Gew.-%, bezogen auf Feststoff. Die Zugabe der Faserschnittverbande erfolgt wieder in 
die durch den Dissolver 4 entstehende Ruhrtrombe. Der Dissolver 4 wurde nach Beendigung der Fasereintragung nach 
ca. 30 Minuten, noch weitere 70 Minuten bei 1500 Umdrehungen pro Minute weiterbetrieben. Die gesamte Riihrzeit lag 
bei ca. 100 Minuten. Die Produkttemperatur stieg dabei durch die eingebrachte Ruhrenergie auf ca. 110°C an. Die Vis- 
kositatder Spinnlosung, gemessen bei 50°C, betrug nach 63 Minuten Riihrzeit 72 Pa • s und nach AbschluB der Behand- 

io lungszeit 30 Pa • s (vergl. Fig. 3). Die Spinnlosung wurde anschlieSend iiber einen Knotenfanger 13 gefahren und dann 
direkt einem beheizten Mischer 7 zugefuhrt. Der statische Mischer 7, der mit Mischelementen ausgelegt ist, wurde auf 
80°C erhitzt. Die Verweilzeit im Mischer 7 betrug ca. 10 Minuten. AnschlieBend wurde die Spinnlosung im Mischer 11 
auf 70°C abgekuhlt, iiber eine Filterpresse 12 filtriert und in einen Spinnkessel (nicht gezeichnet) umgepumpt. Die 
Spinnlosung, die aus 100% Recyclingmaterial bestand, war optisch wiederum vollkommen homogen und enthielt weder 

15 grobere Gelteilchen noch Reste von unaufgelostem Fasermaterial. Die Spinnviskositat der Losung, gemessen bei 50°C, 
lag bei 20 Pa • s. 

b) Herstellung von Elastanfaden 

20 Die Spinnlosung aus dem Spinnkessel wurde anschliefiend, wie in Beispiel 1 beschrieben, wiederum direkt vier 172 
Lochdusen mit 0,25 mm statt 0,2 mm Bohrungsdurchmesser, die in ein 25% DMAC-haltiges Wasserfallbad tauchten, zu- 
gefuhrt und wie im Beispiel 1 beschrieben, versponnen und nachbehandelt. Die resultierenden Elastanfaden hatten einen 
Titer von 822 dtex, eine Fadenfestigkeit von 0,79 cN/dtex und eine ReiBdehnung von 626%. 

25 Beispiele 3-12 

In der Tabelle I sind gemaB den Beispielen 3-11 weitere Zusammensetzungen von Recyclingmaterialien verschiede- 
ner chemischer Provenienz und Frischldsungen verschiedener Provenienz, fur unterschiedliche Mischungsverhaltnisse 
aufgefuhrt. Die verwendete Abkiirzung PES bedeutet hierin, daB es sich um Elastanspinnlosungen mit einer Polyester- 

30 komponente als Weichmachersegment handelt, hergestellt entsprechend Beispiel 4 aus DE 42 22 772 Al, und im Falle 
der Abkiirzung PET Elastanspinnlosungen mit Polyethermaterial, entsprechend Beispiel 2 aus DE422 22 772 Al, vor- 
liegt. Alle Spinnlosungen wurden, wie in Beispiel Nr. 1 aufgefuhrt, hergestellt und zu Elastanfaden vom Titer 800 dtex 
versponnen. Im Falle der Beispiele 10 und 11, wo hoher konzentrierte Spinnlosungen mit 36 bzw. 40,3 gew.%iger Spinn- 
losungskonzentration angesetzt wurden, wurde die Begleitheizung im Mischbehalter 1 mit 1 10°C statt 80°C gefahren. 

35 Die gesamte Riihrzeit wurde auf 130 Minuten erhoht und der Dissolver 4 mit 1750 statt 1500 Umdrehungen pro Minute 
gefahren. Die Produkttemperatur lag bei ca. 133°C und die Viskositat der Spinnlosungen nach AbschluB der Behand- 
lungszeit betrug bei 52 bzw. 46 Pa • s. Beispiel 12 schlieBlich stellt ein Vergleichsbeispiel dar, wobei von reiner Frisch- 
losung auf Polyetherbasis ausgegangen wird. Wie man der Tabelle 1 entnehmen kann, werden sowohl mit 100%iger Re- 
cyclingspinnlosung (vergl. Beispiel 3), als auch mit alien Mischverhaltnissen beim Verspinnen der Losungen Elastanfa- 

40 den mit einer Fadenfestigkeit von mindestens 0,72 cN/dtex und einer FadenreiBdehnung von mindestens 590% erzielt. 
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Tabelle 1 





Zusammensetzung der Spinnlosung 


. Fadendaten 




Bsp. 


Frisch- 


Recycling- 


Spinnlsg. 


Titer 


Festigkeit 


Dehnung 


5 


Nr;- 


I6sung/Typ 
(%) 


•l6sung/Typ 
(%) 


Konz. (%) 


(dtex) 


(cN/dtex) 


(%) 


10 


3 


- 


100 /PES 


30 


802 


0,75 


631 




4 


75 / PES 


25 / PET 


30 


777 


0,81 


617 




5 


50 / PES 


50 / PET 


30 


772 


0,77 


615 


15 


6 


50 / PET 


50 / PET 


30 


753 


0,79 


627 




7 


50 / PET 


50 / PES 


30 


779 


0,9 


612 


20 


8 


70 / PET 


15/PET; 


30 


817 


0,76 


590 








15/PES 










25 


9 


75 / PET 


25 / PES 


30 


814 


0,73 


649 


10 


50 / PET 


50 / PET 


36 


797 


0,78 


624 




11 


50 /PET 


50 /PET 


40,3 


808 


0,72 


663 


30 


12 


100 /PET 


Vergleich 


30 


774 


0,92 


584 
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Patentanspruche 



1. Verfahren zur Hersteilung von Elastanfaden nach dem Trockenspinnverfahren oder NaBspinnverfahren unter 
Verwendung von Spinnlosungen aus Elastan-Recyclingmaterial, gegebenenfails unter Zusatz von Elastan-Frischlo- 
sung, dadurch gekennzeichnet, daB man 40 

a) die Abfalle von Elastanmaterial, insbesondere von Elastanfaden zerkleinert, insbesondere auf eine Schnitt- 
lange von mindestens 0,1 mm, bevorzugt auf eine Schnittlange von mindestens 1 mm, besonders bevorzugt 
auf eine Schnittlange von 2 bis 10 mm, ganz besonders bevorzugt auf eine Schnittlange von 3 bis 5 mm 

b) das zerkleinerte Elastanmaterial in das Spinnlosungsmittel und 0,1-2% Gewichtsprozent, bezogen auf den 
Gehalt an Elastanfeststoff eines sekundaren, aliphatischen Amins eintragt, 45 

c) das Gemisch aus zerkleinertem Elastanmaterial, Spinnlosungsmittel und sekundaren, aliphatischen Amin 
bei einer Temperatur von 60-150°C unter Homogenisieren erhitzt, 

d) die entstandene homogene Elastanspinnlosung vorfiltriert 

f) gegebenenfails bei Zusatz von Elastan-Frischlosung die Elastan spinnlosung mit einer Elastan-Frischlosung 
vorzugsweise gleicher Feststoffkonzentration in beliebigem Mischungsverhaltnis bei 70-140°C vermischt und 50 
nacherhitzt. 

g) die entstandene Spinnlosung auf eine Temperatur von hochstens 70°C, vorzugsweise von 50 bis 70°C ab- 
kuhlt und nochmals filtriert 

h) die fertige Spinnlosung gegebenenfails nachvermischt, z. B. durch Verruhren, entgast und anschlieBend 
nach dem Trockenspinnverfahren oder dem NaBspinnverfahren zu Elastanfaden verspinnt. 55 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die Elastan abfalle sowohl aus Elastanen auf Polyet- 
her- als auch auf Polyesterbasis oder Abfallen von gemischt polyether- und polyesterhaltigen Elastanen in beliebi- 
gem Mischungsverhaltnis bestehen. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB als sekundares aliphatisches Amin Diethylamin 
(DEA) in einer Menge von vorzugsweise 0,3 bis 1 Gew-%, insbesondere bevorzugt von 0,5 bis 0,8 Gew-%, bezo- 60 
gen auf Elastanfeststoff, verwendet wird. 

4. Verfahren nach den Anspruchen 1-3, dadurch gekennzeichnet, daB die Konzentration der fertigen Spinnlosung 
im Schritt h) von 22 bis 45 Gew.-%, vorzugsweise von 30 bis 40 Gew.-%, betragt. 

5. Verfahren nach den Anspruchen 1-4, dadurch gekennzeichnet, daB als Spinnlosungsmittel Dimethylacetainid 
verwendet wird. 65 

6. Verfahren nach den Anspruchen 1-5, dadurch gekennzeichnet, daB die Elastanspinnlbsung mit einer Elastan- 
Frischlosung im Schritt f) uber einen Zeitraum von 5 bis 60 Minuten vermischt wird. 

7. Verfahren nach den Anspruchen 1-6, dadurch gekennzeichnet, daB die gesamte Mischzeit in den Stufen b) und c) 
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zusammen mindestens 10 Minuten, vorzugsweise von 60 bis 150 Minuten, besonders bevorzugt von 90 bis 120 Mi- 
nuten betragt. 

8. Verfahren nach den Anspruchen 1-7, dadurch gekennzeichnet, daB die Losetemperatur in der Stufe c) von 80 bis 
120°C betragt. 

5 9. Verfahren nach den Anspruchen 1-8, dadurch gekennzeichnet, daB im Falle eines Einsatzes einer Mischung von 

Elastanabfallldsung und Elastanfrischlosung, die erforderliche Zugabe von sekundarem Amin, insbesondere von 
Diethylamin, zur Elastan-Frischlosung, anstelle im Schritt b) im Schritt f) in Form eines Stammansatzes aus sekun- 
darem Amin und Elastanfrischlosung erfolgt. 

10. Verfahren nach den Anspruchen 1-9, dadurch gekennzeichnet, daB die Vermischung von Recycling-Spinnlo- 
10 sung und Frischlosung uber einen statischen Mischer, vorzugsweise bei 70-140°C, insbesondere bei 100 bis 120°C, 

innerhalb 5-30 Minuten erfolgt und die Spinnlosung anschlieBend auf 50-70°C abgekiihlt wird. 

11. Verfahren nach den Anspruchen 1-10, dadurch gekennzeichnet, daB der Feststoffgehalt der Recycling-Spinn- 
losung im Verhaltnis zum Feststoffgehalt der Gesamtspinnlosung aus Recycling-Spinnlosung und Elastanfrischlo- 
sung mindestens 10 Gew.-%, bevorzugt mindestens 20 Gew.-% betragt. 

15 12. Verfahren nach den Anspruchen 1-11, dadurch gekennzeichnet, daB man die Verspinnung der Spinnlosungen 

nach dem NaBspinnverfahren aus Spinndusen mit einem Dusenlochdurchmesser von 0,10-0,3 mm, vorzugsweise 
von 0,1-0,2 mm vornimmt. 

13. Verfahren nach den Anspruchen 1-12, dadurch gekennzeichnet, daB das Elastanmaterial im Schritt a) portions- 
weise, insbesondere iiber eine Dosierwageeinrichtung, bevorzugt in einem Rhythmus von 1-10 kg/Minute beson- 

20 ders vorzugsweise von 3-5 kg/Minute, in die durch einen Ruhrdispergierer verursachte Ruhrtrombe in dem vorge- 

legten Spinnlosungsmittel zugegeben wird. 

14. Elastanfaden, erhalten aus einem Verfahren nach einem der Anspruche 1-13, insbesondere mit einem-Titer bis 
10000 dtex, dadurch gekennzeichnet, daB ihre Fadenfestigkeit 0,5-0,95 cN/dtex, vorzugsweise 0,7-0,9 cN/dtex 
und die ReiBdehnung von 500 bis 750%, vorzugsweise 550 bis 700% betragt. 

25 15. Vorrichtung zur Durchfuhrung des Verfahrens nach einem der Anspruche 1 bis 13, bestehend wenigstens aus ei- 

nem beheizbaren Mischbehalter 1, mit FeststoffeinlaB 2, 6, einem Ruhrer 3 und einem Dispergieraggregat 4, 5, aus 
einer dem Mischbehalter 1 nachgeschalteten Mischzone 7 mit statischen Mischelementen, aus einer Abkiihlzone 11 
mit Mischelementen und aus einer Filtereinheit 12 zum Nachfiltern der fertigen Elastanspinnlosung. 

16. Vorrichtung nach Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet, daB das Dispergieraggregat 4, 5 aus wenigstens ei- 
30 nem, insbesondere zwei Ruhrdispergierem gebildet ist. 

17. Vorrichtung nach Anspruch 16, dadurch gekennzeichnet, daB der bzw. die Ruhrdispergierer 4 mit Schnec ken- 
segment- Werkzeugen 5 ausgestattet sind. 

18. Vorrichtung nach Anspruch 16, dadurch gekennzeichnet, daB der bzw. die Ruhrdispergierer 4 mit Schnecken- 
segment- Werkzeugen 5 ausgewahlt aus Sogmessem, Stegringen, Knetwendeln und Mehrstromwerkzeugen ausge- 

35 stattet sind. 

19. Vorrichtung nach einem der Anspruche 14 bis 17, dadurch gekennzeichnet, daB der Ruhrer 3 ein Ankerruhrer 
ist und der Mischbehalter 1 mit einer zusatzlichen Abstreifvorrichtung fur die Einbauten des Ruhrers 3 versehen ist. 
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